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5 Arriere-plan de invention 

La presente invention concerne la fabrication d'un panneau de 
refroidissement actif en materiau composite thermostructural. 

Par panneau de refroidissement actif, on entend ici un panneau 
parcouru par un fluide de refroidissement apte a prelever les calories 

10 regues par exposition du panneau a temperature ou flux thermique eleves. 

Par materiau composite thermostructural, on entend ici un 
materiau composite ayant des proprietes mecaniques qui le rendent apte 
a constituer des elements de structure et ayant la capacite de conserver 
ces proprietes mecaniques a temperature elevee. Les materiaux ( 

15 composites thermostructuraux sont typiquement les materiaux composites^ 
de type carbone/carbone (C/C) comprenant une structure de renfort en 
fibres de carbone densifiee par une matrice en carbone, et les materiaux 
composites a matrice ceramique (CMC) comprenant une structure de 
renfort en fibres refractaires (notamment fibres de carbone ou de 

20 ceramique) densifiee par une matrice ceramique. 

L'invention trouve notamment des applications pour des parois 
de chambre de combustion de moteurs aeronautiques qui sont parcourues 
par un fluide de refroidissement, lequel peut etre le carburant injecte dans 
la chambre, ou des parois de divergents de moteurs-f usees qui sont 

25 refroidies par fluide, lequel peut etre un ergol injecte dans la chambre de 
combustion des moteurs-f usees ou encore des parois de chambre de 
confinement de plasma dans des reacteurs de fusion nucleaire. Dans ces 
applications, le panneau fonctionne comme echangeur thermique entre sa 
face exposee a des temperatures ou flux thermiques eleves et le fluide qui 

30 le parcourt. 

^utilisation, pour de telles parois d'echangeurs thermiques, de 
panneaux de refroidissement actif en materiau composite thermostructural 
permet d'etendre le fonctionnement des systemes comprenant ces 
echangeurs vers des temperatures plus elevees et/ou d'augmenter la 

35 durability de ces systemes. Or, Taugmentation de la temperature de 
fonctionnement peut permettre une augmentation des performances, 
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notamment du rendement pour des chambres de combustion ou tuyeres 
de moteurs aeronautiques ou spatiaux, ainsi qu'une reduction des 
emissions polluantes pour les moteurs aeronautiques. 

La realisation d'une piece en materiau composite 
5 thermostructurai comprend generalement I'elaboration d'une preforme 
fibreuse poreuse ayant une forme voisine de celle de la piece a realiser et 
la densification de la preforme. 

La densification peut etre realisee par voie liquide ou par voie 
gazeuse. La densification par voie liquide consiste a impregner la preforme 

10 par un liquide precurseur du materiau de la matrice, lequel precurseur est 
generalement une resine, et a transformer le precurseur, habituellement 
par traitement thermique. La voie gazeuse, ou infiltration chimique en 
phase vapeur consiste a placer la preforme dans une enceinte et a 
admettre dans I'enceinte une phase gazeuse reactionnelle qui, dans des 

15 conditions de pression et temperature determinees, diffuse au sein de la 
porosite de la preforme et y forme un depot solide par decomposition d'un 
ou plusieurs constituants de la phase gazeuse ou reaction entre plusieurs 
constituants. Les deux procedes, voie liquide et infiltration chimique en 
phase vapeur, sont bien connus et peuvent etre associes, par exemple en 

20 realisant une predensification ou consolidation de la preforme par voie 
liquide suivie d'une infiltration chimique en phase vapeur. 

Quel que soit le procede de densification utilise, les materiaux 
composites thermostructuraux presentent une porosite residuelle de sorte 
qu'ils ne peuvent etre utilises seuls pour former des panneaux de 

25 refroidissement avec passages internes parcourus par un fluide, les parois 
de tels passages n'etant pas etanches. 

Pour surmonter cette difficulte et pouvoir combiner refroidisse- 
ment actif par fluide circulant et utilisation de materiaux fefractaires 
pofeux, plusieurs solutions ont ete proposees. 

30 Une premiere solution consiste a realiser un panneau ayant une 

plaque avant en graphite, du cote expose aux temperatures elevees, et 
une plaque arriere metallique, notamment en acier dans laquelle sont 
formes des canaux de circulation de fluide de refroidissement. Les deux 
plaques sont assemblies par brasage avec interposition de couches 

35 metalliques permettant une adaptation entre les coefficients de dilatation 
thermique differents de I'acier et du graphite. La presence de metal massif 
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est penalisante en terme de masse du panneau de refroidissement. En 
. outre, la longueur du chemin thermique, a travers la plaque de graphite et 
la plaque metallique limite ia capacite de refroidissement au niveau de la 
surface exposee. 

Une autre solution consiste a former des passages au sein d'un 
bloc de materiau composite thermostructural et a rendre les parois de ces 
passages etanches par brasage d'une garniture metallique, par exemple 
en cuivre. 

Encore une autre solution consiste a realiser deux plaques en 
materiau composite thermostructural, dont Tune presente des canaux 
usines dans sa face destinee a etre assemblee avec une face en regard de 
I'autre plaque, ['assemblage etant realise par brasage. 

Ces deux dernieres solutions sont satisfaisantes en termes de 
masse et de reduction du chemin thermique, mais des problemes 
d'etancheite peuvent survenir par fissuration de la garniture metallique ou 
de la brasure par suite depositions repetees a des temperatures tres 
elevees. 

Oblet et resume de Pinvention 

^invention a pour but de fournir un procede de fabrication d'un 
panneau de refroidissement actif en materiau composite thermostructural 
presentant une etancheite efficace et durable vis-a-vis d'un fluide circulant 
dans des passages internes du panneau. 

Ce but est atteint grace a un procede du type comprenant les 
etapes qui consistent a fournir une premiere piece en materiau composite 
thermostructural ayant une face interieure presentant des reliefs en creux 
formant des canaux, former un revetement metallique sur ladite face de la 
premiere piece, fournir une deuxieme piece en materiau composite 
thermostructural ayant une face interieure destinee a etre appliquee sur 
ladite face interieure de la premiere piece, former un revetement 
metallique sur ladite face interieure de la deuxieme piece et assembler la 
premiere et la deuxieme piece^par liaison desdites faces interieures entre 
elles, de maniere a obtenir un panneau de refroidissement en materiau 
composite thermostructural a canaux de circulation integres, procede 
selon lequel, conformement a ('invention, les pieces sont assemblies par 
liaison entre lesdites faces interieures par pression a chaud. 
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La liaison peut etre rea'lisee par pressage isostatique a chaud 
ou par pressage des pieces a la presse a chaud. 

Un tel mode de liaison presente I'avantage d'eviter le passage 
par une voie liquide, comme c'est le cas pour le brasage, la temperature 
5 requise etant moins elevee que pour le brasage. Une continuite du 
revetement metallique est ainsi mieux preservee. 

Selon un mode de mise en oeuvre du procede, pour la liaison 
par pression a chaud, on utilise au moins une partie des revetements 
metalliques formes sur lesdites faces interieures de la premiere et de la 
10 deuxieme piece, les revetements metalliques assurant a la fois une 
fonction d'etancheite et de liaison. 

En variante, ou complement, pour la liaison par pression a 
chaud, on interpose un feuillard metallique interpose entre lesdites faces 
interieures des pieces munies d'un revetement metallique afin, le cas 
15 echeant, de garantir encore une meilleure etancheite du cote d'au moins 
une des faces interieures des pieces assemblies. 

Selon un mode particulier de mise en oeuvre du procede, la 
formation des revetements metalliques sur les faces interieures des pieces 
peut comprendre la formation d'un premier et d'un deuxieme depot 
20 superposes, le premier depot ayant une fonction de barriere de reaction 
entre les constituants du materiau composite thermostructural et le 
deuxieme depot et/ou une fonction d'adaptation, et le deuxieme depot 
participant a la liaison entre les pieces par pression a chaud. 

Le premier depot peut etre choisi parmi le rhenium, le 
25 molybdene, le tungstene, le niobium et le tantale. Lorsque les pieces a 
assembler sont en un materiau composite comportant du silicium, le 
premier depot est de preference du rhenium. 

Le metal de la couche metallique permettant la liaison par 
pression a chaud peut etre choisi parmi le nickel, le cuivre, le fer, ou un 
30 alliage d'au moins d'un ou plusieurs de ceux-ci. On utilise de preference le 
nickel ou un alliage de nickel. 

Le revetement d'etancheite metallique est avantageusement 
forme par depot physique en phase vapeur ou par projection par plasma. 

Selon un autre mode particulier de mise en oeuvre du procede, 
35 on munit lesdites faces interieures des pieces d'un revetement metallique 
par pressage isostatique a chaud avec un feuillard metallique. 
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On peut alors assembler la premiere piece avec un feuillard 
metallique prealablement mis en forme pour epouser les reliefs en creux 
de ia face interieure de la premiere piece. 

Le feuillard formant le revetement metallique peut etre en un 
5 metal choisi parmi le niobium, le molybdene, le tungstene et le tantale. 

Selon une particularity avantageuse du procede, avant 
formation du revetement metallique sur lesdites faces interieures des 
pieces a assembler, on realise un traitement de reduction de la porosite de 
surface du materiau composite thermostructural au niveau au moins 
10 desdites faces interieures. 

Cette reduction de porosite peut etre realisee par application a 
la surface d'au moins une desdites faces interieures des pieces d'une 
suspension cofhprenant une poudre ceramique et un precurseur de 
materiau ceramique en solution, et transformation du precurseur en 
15 materiau ceramique. 

Le precurseur de materiau ceramique peut etre un polymere 
qui est reticule avant transformation en ceramique par traitement 
thermique. 

Apres transformation du precurseur en materiau ceramique et 
20 avant formation du revetement metallique, on peut realiser un depot 
ceramique par depot ou infiltration chimique en phase vapeur au niveau 
desdites faces interieures des pieces a assembler, afin de former une 
couche mince et continue de ceramique en surface. 

25 Breve description des dessins 

^invention sera mieux comprise a la lecture de la description 
faite ci-apres, a titre indicatif mais non limitatif, en reference aux dessins 
annexes, sur lesquels : 

- la figure 1 montre en perspective deux pieces destinees a 
30 former un panneau de refroidissement actif ; 

- les figures 2 a 7 sont des vues tres schematiques en coupe 
illustrant des etapes successives d r un mode de realisation d'un procede 
selon I'invention a partir des pieces de la figure 1 ; et 

- les figures 8 a 10 sont des vues tres schematiques en coupe 
35 illustrant des etapes successives d'un autre mode de realisation d'un 

procede selon I'invention. 



1er depot 



6 



Description detaillee de modes de realisation de ['invention 

Une premiere etape du procede consiste a fournir deux pieces 
en material! composite thermostructural dont I'une au moins a une face 
dans laquelie sont formes des reliefs en creux constituant des canaux, afin 
5 de constituer un panneau de refroidissement par assemblage des deux 
pieces. 

La figure 1 montre deux telles pieces 10 et 20 en forme de 
plaques. Les pieces 10 et 20 presentent des faces interieures 11, 21 par 
lesquelles elles sont destinees a etre assemblies, et des faces exterieures 

10 12, 22 opposees aux faces interieures. 

Dans I'exemple illustre, des reliefs en creux formant des canaux 
a section sensiblement semi-circulaire 23 sont formes dans la face 
interieure 21 de la piece 20, la face interieure 11 de la piece 10 ne 
presentant pas de tels reliefs. 

15 En variante, des reliefs en creux pourraient etre formes a la fois 

dans les faces interieures 11 et 21, avantageusement dans des zones 
situees en regard afm de pouvoir constituer chaque canal par reunion de 
deux reliefs en creux se faisant face. 

Lorsque des canaux sont formes dans une seule piece, on 

20 choisira de preference la piece dont la face exterieure est destinee a etre 
exposee au flux thermique lors de ['utilisation du panneau de 
refroidissement, afin de reduire le trajet thermique entre cette face 
exposee et un fluide de refroidissement circulant dans les canaux. 

Dans I'exemple illustre, les canaux 23 s'etendent sur la plus 

25 grande partie de la longueur de la piece 20 et debouchent a leurs 
extremites dans des collecteurs formes par des reliefs en creux 14, 15 
pratiques dans la face interieure 11 de la piece 10. Des pergages 16, 17 
s ! ouvrant dans les collecteurs et a la surface externe 12 de la piece 10 
font communiquer les collecteurs avec des conduites d'alimentation ou 

30 d'extraction de fluide de refroidissement ou, par Tintermediaire de 
raccords, avec des panneaux de refroidissement similaires adjacents. La 
piece 10 pourrait presenter une surepaisseur au niveau des reliefs 14, 15 
afin d'eviter une trop importante reduction locale d'epaisseur. 

Les collecteurs pourraient aussi etre formes par la combinaison 

35 de reliefs formes a la fois dans les faces interieures 11 et 21 des pieces 10 
et20. 
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En variante, les canaux 23 pourraient avoir au moins une 
extremite debouchant a une extremite laterale de la piece 20. Apres 
formation du panneau de refroidissement, les extremites debouchantes 
des canaux pourraient alors etre reliees par des raccords soit a un 
5 collecteur exterieur au panneau, soit a des canaux similaires d'un panneau 
adjacent. 

Bien que seulement quatre canaux 23 sont representee sur le 
dessin, le nombre de ceux-ci peut etre beaucoup plus important. 

Les pieces 10 et 20 peuvent etre de forme generate 
10 parallelepipedique ou etre incurvees, selon la forme finale desiree pour le 
panneau de refroidissement. 

Les pieces sont en materiau composite thermostructural C/C ou 
CMC. Pour des applications a temperature tres elevee, notamment en 
milieu oxydant, Tutilisation de CMC est preferee, typiquement des; : 
15 materiaux composite a renfort en fibres de carbure de silicium (SiC) ou de • 
carbone et a matrice SiC ou a matrice comportant au moins une phase 
externe en SiC. Les canaux et collecteurs peuvent etre formes par 
usinage. 

Quel que soit le materiau composite thermostructural utilise, 
20 celui-ci presente une porosite residuelle, notamment une porosite de 
surface telle qu'illustree tres schematiquement sur la figure 2. 

Avant d'assembler les pieces, il est done utile de realiser une 
etancheite des faces interieures. 

Avant de realiser cette etancheite, on peut avantageusement 
25 proceder a une reduction de porosite superficielle des faces interieures 
des pieces a assembler. Cette reduction de porosite pourrait etre effectuee 
sur une des faces interieures seulement dans la mesure ou ('exigence 
d'etancheite est moins elevee du cote de Tautre face interieure. II peut en 
etre ainsi dans le cas d'un panneau de refroidissement actif pour paroi de 
30 chambre de combustion, lorsque le liquide de refroidissement utilise est 
un carburant et qu'une fuite du cote de la chambre de combustion est 
tolerable dans une certaine mesure. 

La reduction de porosite. peut comporter I'application a la face 
interieure de la ou chaque piece concernee d'une suspension contenant 
35 des charges solides sous forme de poudre ceramique et un precurseur de 
ceramique en solution, et la transformation du precurseur en materiau 
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ceramique.' Le precurseur peut etre un polymere qui est reticule puis 
transforme en ceramique par traitement thermique. A titre d'exemple, on 

peut utiliser comme precurseur un polycarbosilane (PCS) ou 

polytitanocarbosilane (PTCS) precurseur de SiC, qui est mis en solution 
5 dans un solvant, par exemple le xylene. La poudre ceramique contribue a 

assurer un comblement efficace de la porosite superflcielle. On pourra 

utiliser une poudre de SiC par exemple. 

La composition liquide peut etre appliquee a la brosse ou par 

pistolettage, la quantite de solvant etant choisie pour permettre une 
10 application aisee et favoriser la penetration de la composition liquide dans 

la porosite de surface. 

Apres application de la composition liquide et sechage par 

elimination du solvant, on procede a la reticulation du polymere 

precurseur puis a la transformation en ceramique. Dans le cas par 
15 exemple du PCS, la reticulation peut etre effectuee en elevant la 

temperature jusqu'a environ 350°C et la ceramisation en elevant la 

temperature jusqu'a environ 900°C. 

Apres ceramisation, on peut eventuellement proceder a un 

arasage de la surface de la piece pour revenir a sa geometrie initiale. 
20 Le detail de la figure 3 illustre tres schematiquement le 

comblement de porosite obtenu par le materiau 31 comprenant le residu 

de ceramisation et la poudre de ceramique. 

Avantageusement aussi, le comblement de porosite peut etre 

complete par formation d'un depot de ceramique, par exemple de SiC, par 
25 infiltration chimique en phase vapeur, ce qui permet d'obtenir un 

revetement uniforme et continu 32 ancre sur le materiau composite 

(figure 3). Outre la reduction de porosite de surface, un tel revetement 

continu peut constituer une barriere de reaction capable d'eviter une 

interaction entre un depot metallique forme ensuite et des constituants du 
30 materiau composite, notamment des fibres de renfort lorsque ces fibres 

sont en carbone. 

On notera que le processus de comblement de porosite par 

depot d'une suspension contenant une poudre ceramique et un polymere 

precurseur de ceramique, transformation du precurseur en ceramique, 
35 arasage puis formation d'un revetement ceramique par infiltration 

chimique en phase vapeur est decrit dans la demande de brevet au nom 
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de la presente. deposante intitulee "Procede pour le traitement de surface 
d'une piece en materiau composite thermostructurai et application au 
brasage de pieces en materiau composite thermostructurar. 

Un revetement metallique est forme sur les faces interieures 
5 des pieces apres comblement eventuel de la porosite superficielle comme 
decrit ci-avant. 

Le revetement metallique a notamment une fonction 
d'etancheite. II contribue aussi avantageusement a la liaison entre les 
pieces. 

10 Selon un premier mode de mise en oeuvre du procede, le 

revetement metallique comprend une premiere couche 34 d'un metal 
ayant avantageusement une fonction de barriere de reaction chimique vis- 
a-vis du materiau sous-jacent et/ou une fonction d'adaptation et une 
deuxieme couche metallique 35 ayant une capacite de liaison par pression 

15 a chaud (figure 4). 

La deuxieme couche peut etre en un metal choisi parmi le 
nickel, le cuivre, le fer ou un alliage d'au moins un de ceux-ci. Le nickel 
(Ni) ou un alliage de nickel presentent les avantages d'une bonne 
conductivity thermique, d'une bonne capacite de liaison par pression a 

20 chaud et d'une temperature de fusion elevee evitant un passage a Petat 
liquide lors de la liaison par pression a chaud. 

La premiere couche peut etre en un metal choisi parmi le 
rhenium, le molybdene, le tungstene, le niobium et le tantale. Dans le cas 
d'un materiau composite thermostructurai a matrice SiC et renfort fibreux 

25 en carbone ou SiC et/ou lorsqu'un revetement de SiC a ete forme 
prealablement, le rhenium presente Tavantage de n'etre pas reactif avec 
SiC. II presente en outre une bonne ductibilite et a une temperature de 
fusion elevee evitant qu'un passage a I'etat liquide se produise lors de la 
liaison ulterieure sous pression a chaud. Le rhenium a en outre un 

30 coefficient de dilatation intermediaire entre SiC et Ni et constitue done de 
plus une couche d'adaptation mecanique lorsque la deuxieme couche 
metallique est constitute au moins en partie par Ni. 

Les depots de la premiere et de la deuxieme couche metallique 
sont realises successivement. On pourra utiliser des procedes de depots 

35 connus du type depot physique en phase vapeur ou projection par 
plasma. 
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Avant liaison des pieces par pression a chaud, un feuillard 
metallique 36 (figure 5) peut etre interpose entre les faces interieures en 
regard des pieces. Le feuillard metallique va s'appliquer, dans I'exemple 
illustre, contre la face interieure de la piece 10 munie du revetement 

5 metallique d'etancheite. Le feuillard 36 est de preference choisi dans le 
mime materiau que la deuxieme couche metallique du revetement 
metallique d'etancheite, par exemple en Ni. 

La presence du feuillard 36, dont I'epaisseur est par exemple 
comprise entre 0,05 mm et 0,2 mm garantit une bonne etancheite au 

10 niveau de la face interieure 11 de la piece 10, lorsqu'une etancheite 
absolue est necessaire. II peut en etre ainsi lorsque le panneau de 
refroidissement est une paroi de chambre de combustion parcourue par 
un carburant agissant comme fluide de refroidissement, et que la piece 10 
est la partie arriere du panneau, c'est-a-dire celle la plus eloignee de la 

15 chambre de combustion. 

La liaison des pieces entre elles, apres insertion eventuelle du 
feuillard 36 est realisee par pression a chaud. 

On pourra utiliser des procedes connus tels que le procede 
d'assemblage par pressage isostatique a chaud (ou HIP pour "Hot 

20 Isostatic Pressing") ou le procede de pressage des pieces a la presse a 
chaud. 

La liaison par pressage isostatique a chaud est realisee en 
placant les pieces a assembler Tune contre I'autre dans une enceinte tout 
en encapsulant les pieces dans une enveloppe etanche 37 (figure 6). La 

25 temperature et la pression sont ensuite elevees de fagon sensiblement 
uniforme dans I'enceinte. La liaison est realisee par interdiffusion du metal 
entre les deuxiemes couches metalliques des revetements metalliques ou 
entre celles-ci et le feuillard metallique lorsqu'un tel feuillard a ete 
interpose. L'enveloppe etanche encapsulant les pieces est par exemple 

30 constitute par un feuillard metallique 37 tel qu'un feuillard de niobium, ou 
encore de nickel, de fer ou en un alliage de ceux-ci. L'etancheite de 
l'enveloppe peut etre assuree, de facon connue en soi, par soudage du 
feuillard, celui-ci pouvant etre en plusieurs parties soudees entre elles. 
Des elements d'outillage tels que des plaques de graphite 38, 39 peuvent 

35 etre interposes entre le feuillard 37 et des surfaces exterieures des pieces 
10, 20 pour eviter I'incrustation de metal du feuillard 37 dans ces surfaces 
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par suite du pressage isostatique a chaud, lorsque la presence de ce metal 
sur ces surfaces est indesirable pour le panneau de refroidissement 
realise. 

La liaison par pressage des pieces a la presse a chaud consiste 
5 a elever la temperature des pieces a assembler et a appliquer celles-ci 
Tune contre Pautre par pression exercee sur leurs faces exterieures dans 
une presse. 

La pression utilisee pour la liaison par pression a chaud est 
comprise par exemple entre 80 MPa et 120 MPa. La temperature est 

10 fonction de la nature de la couche metallique servant a la liaison entre les 
pieces. Elle est sensiblement inferieure a la temperature de fusion du 
metal de cette couche metallique, typiquement comprise entre 60 % et 
80 % de la temperature de fusion. 

Dans le cas ou les couches metalliques en contact sont~en 

15 nickel, la temperature est plus particulierement choisie entre 900°C et 
1100°C tant pour la liaison par pression isostatique a chaud que pour la 
liaison par pressage des pieces a la presse a chaud. 

La figure 7 montre le panneau de refroidissement 40 obtenu. 
On notera que le feuillard 36 est utile pour garantir I'etancheite totale du 

20 cote de la face interieure de la piece 10 dans les zones non liees par le 
pressage a chaud. 

L'absence de passage a I'etat liquide des revetements 
metalliques lors de la liaison par pression a chaud permet a ceux-ci de 
conserver leur continuite, y compris sur les parois des canaux 23. 

25 Selon un deuxieme mode de mise en oeuvre du procede, les 

faces interieures des pieces 10 et 20 sont munies d'un revetement 
metallique par pressage isostatique a chaud, apres comblement eventuel 
de la porosite superficielle, comme decrit plus haut. 

A cet effet, comme montre par la figure 8, les pieces 10 et 20 

30 sont encapsulees dans des enveloppes metalliques etanches respectives 
42, 44 qui sont formees du metal choisi pour former les revetements 
metalliques sur les surfaces interieures 11, 21. On utilise un metal pouvant 
etre sous forme de feuillards d'epaisseur assez faible, typiquement 
comprise entre 0,1 et 0,5 mm. Le metal doit aussi etre soudable, pour 

35 permettre I'encapsulage etanche des pieces et ductile pour se preter 
aisement a la liaison par pressage isostatique a chaud. Le panneau de 
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refroidissement etant normalement destine a des applications a 
temperature elevee, on choisit de preference un metal refractaire, par 
exempie parmi le niobium, le molybdene, le tungstene, le tantale ou le 
rhenium. 

Pour limiter, si desire, la formation des revetements metalliques 
aux faces interieures 11, 21, les autres surfaces externes des pieces 10, 
20 peuvent etre munies d'elements d'outillage tels que des plaques de 
graphite 45, 46 et 47, 48 interposes entre ces autres surfaces externes et 
les enveloppes 42, 44. 

Les pieces 10, 20 ainsi encapsulees sont logees dans une 
enceinte ou la pression et la temperature sont elevees progressivement de 
maniere a realiser la liaison par pressage isostatique a chaud entre les 
faces interieures 11, 21 et les parties de feuillard metallique situees en 
regard. Comme indique plus haut, la pression utilisee est comprise par 
exempie entre 80 MPa et 120 MPa et la temperature comprise par 
exempie entre 60 % et 80 % de la temperature de fusion du metal des 
enveloppes 42, 44. 

Lors du pressage isostatique a chaud, le feuillard de 
I'enveloppe 44 se deforme pour epouser la forme des canaux 23. II en 
resulte une reduction d'epaisseur du feuillard dans les zones assemblies 
aux parois des canaux 23. Pour eviter cette reduction d'epaisseur et 
1'apparition eventuelles de contraintes aux angles formes par les rebords 
des canaux 23, on pourra utiliser, pour la partie de I'enveloppe 44 situee 
en regard de la face interieure 21 de la piece 20, un feuillard preforme de 
maniere a epouser les reliefs en creux des canaux 23. 

Les pieces 10, 20 ainsi munies de revetements metalliques 50, 
52 sur leurs faces interieures sont assemblies par liaison entre leurs faces 
interieures. 

La liaison peut etre realisee par pressage isostatique a chaud. 
On peut proceder comme decrit plus haut en reference a la figure 6, en 
encapsulant les pieces placees I'une contre I'autre dans une enveloppe 
metallique 54 (figure 9), par exempie un feuillard de niobium ou encore de 
nickel, de fer ou d'un alliage de ceux-ci. Des elements d'outillage, tels que 
des plaques de graphite 55, 56 peuvent etre interposes entre les surfaces 
exterieures des pieces 10, 20 et I'enveloppe 54. 
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Un feuillard metallique, par exemple en niobium, pourra etre 
interpose entre les revetements metalliques 50, 52, comme dans le cas de 
la figure 6. 

En variante, la liaison peut etre realisee par pressage des pieces 
5 Pune contre I'autre dans une presse a chaud. 

La pression et la temperature utilisees pour le pressage 
isostatique a chaud ou le pressage a la presse a chaud peuvent etre telles 
que definies plus haut. 

La figure 10 montre le panneau de refroidissement 60 obtenu, 
10 les revetements metalliques 50, 52 contribuant a I'etancheite des canaux 
et a la liaison entre les pieces. 

Exemple . ^ 

Des pieces 10 et 20 semblables a celles illustrees par la figure^l 

15 ont ete realisees en materiau composite thermostructural C/SiC, les 
canaux et collecteurs etant formes par usinage. 

Une reduction de porosite des surfaces internes des pieces a 
ete effectuee par application sur celles-ci, a la brosse, d'une composition 
contenant une poudre de SiC de granulomere moyenne egale a environ 

20 9 microns dans une solution de polycarbosilane (PCS) dans du xylene. 
Apres sechage a I'air, on a procede a une etape de reticulation du PCS a 
environ 350°C puis a sa transformation en SiC par elevation de la 
temperature jusqu'a environ 900°C. Un mince revetement de SiC, 
d'epaisseur environ egale a 100 microns a ensuite ete depose par 

25 infiltration chimique en phase vapeur, ce revetement etant alors forme sur 
toute la surface exterieure des pieces 10, 20, non seulement au niveau 
des faces internes des pieces. En combinaison avec le residu de 
ceramisation du PCS associe aux poudres SiC, le revetement SiC contribue 
a assurer une reduction efficace de porosite. 

30 Des depots metalliques de rhenium puis de nickel ont ete 

successivement formes par depot physique en phase vapeur sur les 
surfaces interieures des pieces, les, depots metalliques ayant chacun une 
epaisseur d'environ 5Q microns. 

La liaison des pieces a ete realisee par pressage isostatique a 

35 chaud. A cet effet, les pieces ont ete accolees par leu rs faces internes et 
encapsulees dans un feuillard de niobium d'epaisseur egale a 0,5 mm avec 
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interposition de plaques en graphite entre les surfaces externes des pieces 
et le feuillard de niobium. 

Le pressage isostatique a chaud a ete realise sous une pression 
d'environ 90 MPa et a une temperature d'environ 1 000°C. 

Des essais effectues ont montre une bonne etancheite des 
parois des canaux et une bonne qualite de liaison entre les pieces, les 
resistances a rupture au niveau de la liaison etant d'environ 70 MPa en 
cisaillement et de 30 MPa en traction. 
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REVENDICATIONS 

1. Precede de fabrication d'un panneau de refroidissement actif 
comprenant les etapes qui consistent a fournir une premiere piece en 

5 materiau composite thermostructural ayant une face interieure presentant 
des reliefs en creux formant des canaux, former un revetement metallique 
sur ladite face de la premiere piece, fournir une deuxieme piece en 
materiau composite thermostructural ayant une face interieure destinee a 
etre appliquee sur ladite face interieure de la premiere piece, former un 
10 revetement metallique sur ladite face interieure de la deuxieme piece et 
assembler la premiere et la deuxieme piece par liaison desdites faces 
interieures entre elles, de maniere a obtenir un panneau de 
refroidissement en materiau composite thermostructural a canaux de 
circulation integres, 

15 caracterise en ce que les pieces sont assemblies par liaison entre lesdites 
faces interieures par pression a chaud. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
liaison est realisee par pressage isostatique a chaud. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
20 liaison est realisee par pressage des pieces a la presse a chaud. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce que, pour la liaison par pression a chaud, on utilise au 
moins une partie des revetements metalliques formes sur lesdites faces 
interieures de la premiere et de la deuxieme piece. 

25 5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, 

caracterise en ce que, pour la liaison par pression a chaud, on interpose 
un feuillard metallique entre lesdites faces interieures des pieces munies 
* d'un revetement metallique. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 

30 caracterise en ce que la formation des revetements metalliques comprend 
la formation d'un premier et d f un deuxieme depot superposes, le premier 
depot ayant une fonction de barriere de reaction entre les constituants du 
materiau composite thermostructural et le deuxieme depot et/ou une 
fonction d'adaptation, et le deuxieme depot participant a la liaison entre 

35 les pieces par pression a chaud. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de fabrication d f un panneau de refroidissement actif 
comprenant ies etapes qui consistent a fournir une premiere piece (20) en 
materiau composite thermostructural ayant une face interieure (21) 
presentant des reliefs en creux formant des canaux (23), former un 
revetement metallique (34-35 ; 52) sur ladite face (21) de la premiere 
piece, fournir une deuxieme piece (10) en materiau composite 
thermostructural ayant une face interieure (11) destinee a etre appliquee 
sur ladite face interieure (21) de la premiere piece (20), former un 
revetement metallique (34-35 ; 50) sur ladite face interieure (11) de la 
deuxieme piece (10) et assembler la premiere et la deuxieme piece par 
liaison desdites faces interieures entre elles, de maniere a obtenir un 
panneau de refroidissement en materiau composite thermostructural a 
canaux de circulation integres, 

caracterise en ce que Ies pieces (10, 20) sont assemblies par liaison entre 
lesdites faces interieures (11, 21) par pression a chaud. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
liaison est realisee par pressage isostatique a chaud. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
liaison est realisee par pressage des pieces a la presse a chaud. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce que, pour la liaison par pression a chaud, on utilise au 
moins une partie des revetements metalliques formes sur lesdites faces 
interieures de la premiere et de la deuxieme piece. 

5. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce que, pour la liaison par pression a chaud, on interpose 
un feuillard metallique (36) entre lesdites faces interieures (11, 21) des 
pieces (10, 20) munies d'un revetement metallique. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que la formation des revetements metalliques comprend 
la formation d'un premier et d'un deuxieme depot superposes (34-35), le 
premier depot (34) ayant une fonction de barriere de reaction entre Ies 
constituants du materiau composite thermostructural et le deuxieme depot 
et/ou une fonction d'adaptation, et le deuxieme depot (35) participant a la 
liaison entre Ies pieces par pression a chaud. 
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7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
premier depot est choisi parmi le rhenium, le moiybdene, le tungstene, le 
niobium et ie tantaie. 

8. Procede selon la revendication 6, dans lequel la premiere et 
5 la deuxieme piece a assembler sont en materiau composite comportant du 

silicium, caracterise en ce que le premier depot est en rhenium. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 a 8, 
caracterise en ce que le metal de la couche metallique permettant la 
liaison par pression a chaud est choisi parmi le nickel, le cuivre, le fer ou 

10 un ailiage d'au moins d'un ou plusieurs de ceux-ci. 

10. Procede selon I'une quelconque des revendications 4 a 8, 
caracterise en ce que le metal permettant la liaison par pression a chaud 
est choisi parmi le nickel et un ailiage a base de nickel. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 
15 caracterise en ce que le revetement d'etancheite metallique est forme au 

moins partiellement par depot physique en phase vapeur, 

12. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 11, 
caracterise en ce que le revetement d'etancheite metallique est forme au 
moins partiellement par projection par plasma. 

20 13. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 

caracterise en ce que Ton munit lesdites faces interieures des pieces d'un 
revetement metallique par pressage isostatique a chaud avec un feuillard 
metallique. 

14. Procede selon* la revendication 13, caracterise en ce que 
25 Ton assemble la premiere piece avec un feuillard metallique prealablement 

mis en forme pour epouser les reliefs en creux de la face interieure de la 
premiere piece. 

15. Procede selon Tune quelconque des revendications 13 et 
14, caracterise en ce que le feuillard formant le revetement metallique est 

30 en un metal choisi parmi le niobium, le moiybdene, le tungstene, le tantaie 
et le rhenium. 

16. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 15, 
caracterise en ce que, avant formation du revetement metallique sur 
lesdites faces interieures des pieces a assembler, on realise un traitement 

35 de reduction de la porosite de surface du materiau composite 
thermostructural au niveau au moins d'une desdites faces interieures. 
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7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
premier depot (34) est choisi parmi le rhenium, le molybdene, le 
tungstene, le niobium et le tantale. 

8. Procede selon la revendication 6, dans lequel la premiere et 
5 la deuxieme piece a assembler sont en materiau composite comportant du 

silicium, caracterise en ce que le premier depot est en rhenium. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 a 8, 
caracterise en ce que le metal de la couche metallique (35) permettant la 
liaison par pression a chaud est choisi parmi le nickel, le cuivre, le fer ou 

10 un alliage d'au moins d'un ou plusieurs de ceux-ci. 

10. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 a 8, 
caracterise en ce que le metal permettant la liaison par pression a chaud 
est choisi parmi le nickel et un alliage a base de nickel. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 10, 
15 caracterise en ce que le revetement metallique (34-35) est forme au 

moins partiellement par depot physique en phase vapeur. 

12. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 11, 
caracterise en ce que le revetement metallique (34-35) est forme au 
moins partiellement par projection par plasma. 

20 13. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 

caracterise en ce que Ton munit lesdites faces interieures (11-21) des 
pieces (10, 20) d'un revetement metallique par pressage isostatique a 
chaud avec un feuillard metallique (42, 44). 

14. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que 
25 Ton assemble la premiere piece (20) avec un feuillard metallique 

prealablement mis en forme pour epouser les reliefs en creux de la face 
interieure de la premiere piece. 

15. Procede selon Tune quelconque des revendications 13 et 
14, caracterise en ce que le feuillard (42, 44) formant le revetement 

30 metallique est en un metal choisi parmi le niobium, le molybdene, le 
tungstene, le tantale et le rhenium. 

16. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 15, 
caracterise en ce que, avant formation du revetement metallique sur 
lesdites faces interieures (11, 21) des pieces (10, 20) a assembler, on 

35 realise un traitement de reduction de la porosite de surface du materiau 
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17. Procede selon la revendication 16, caracterise en ce que 
iedit traitement de reduction de porosite comprend : ^application a la 
surface d'au moins une desdites faces interieures des pieces d'une 
suspension comprenant une poudre ceramique et un precurseur de 

5 materiau ceramique en solution, et la transformation du precurseur en 
materiau ceramique. 

18. Procede selon la revendication 17, caracterise en ce que le 
precurseur de materiau ceramique est un polymere qui est reticule et 
transforme en ceramique par traitement thermique. 

10 19. Procede selon Tune quelconque des revendications 17 et 

18, caracterise en ce qu'apres transformation du precurseur en materiau 
ceramique et avant formation du revetement metallique, on realise un 
depot ceramique par depot ou infiltration chimique en phase vapeur au 
niveau desdites faces interieures des pieces a assembler. -U. 

15 20. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 19, 

caracterise en ce que les pieces a assembler sont en materiau composite a 
matrice ceramique. 

21. Procede selon la revendication 20, caracterise en ce que les 
pieces a assembler sont en materiau ceramique a matrice au moins 

20 partiellement en carbure de silicium. 
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composite thermostructural au niveau au moins d'une desdites faces 
interieures. 

17. Procede selon la revendication 16, caracterise en ce que 
ledit traitement de reduction de porosite comprend : I'application a la 

5 surface d'au moins une desdites faces interieures des pieces d'une 
suspension comprenant une poudre ceramique et un precurseur de 
materiau ceramique en solution, et la transformation du precurseur en 

materiau ceramique. 

18. Procede selon la revendication 17, caracterise en ce que le 
10 precurseur de materiau ceramique est un polymere qui est reticule et 

transforme en ceramique par traitement thermique. 

19. Procede selon I'une quelconque des revendications 17 et 
18, caracterise en ce qu'apres transformation du precurseur en materiau 
ceramique et avant formation du revetement metallique, on realise un 

15 depot ceramique (32) par depot ou infiltration chimique en phase vapeur 
au niveau desdites faces interieures des pieces a assembler. 

20. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 19, 
caracterise en ce que les pieces a assembler (10, 20) sont en materiau 
composite a matrice ceramique. 

20 21. Procede selon la revendication 20, caracterise en ce que les 

pieces a assembler (10, 20) sont en materiau ceramique a matrice au 
moins partiellement en carbure de silicium. 
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H272700/656FR/JJJ/CED 


(facultatif} 




N° D'ENREGISTREMENT NATIONAL 


03 01 040 



T1TRE DE L'INVENTION (200 caractere* ou ei paces maximum) 

Procedd de fabrication dun panneau de refroidissement actif en matenau composite thermostructural 



LE(S) DEMANDEUR(S) : 



SNECMA PROPULSION SOL1DE 
Les Cinq Chemins 
33187 LE HATLLAN 



FRANCE 






DESIGNE(NT) EN TANT QU'INVENTEUR(S) : (Indiquez en haut & drorte «Page N° SMI y a plus de trois inventeurs, 
utilisez un formulaire identlque et numerotez chaque page en indiquant le nombre total de pages). 


Nom 


LARRIEU 


Prenoms 


Jean Michel 


Adresse 


Rue 


1 , rue Pierlot 




Code postal et ville 


33460 | MACAU 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 


UHRIG 


Prenoms 


Gilles 


Adresse 


Rue 


3 AJI£e B run aire 




Code postal et ville 


33115 [PYLASURMER 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 


THEBAULT 


Prenoms 


Jacques 


Adresse 


Rue 


100, rue Etchenique 




Code postal et ville 


33200 BORDEAUX 


Society d'appartenance (facultatif) 




DATE ET SIGNATURE'S) 
DU (DES) DEMANDEUR(S) 
OU DU MANDATA1RE 
(N m et qualite du signataire) 


Le 24 mars 2003 

CMU ..,„ :-'-^« 






Jean— Jacques Joly j v; U'T', •- ... - : j r 
CPI N° 92-1123 -teC '•• - -r 07 

. , - v "'" ! 



La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatique, aux fichiers et aux liberies s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de I'lNPI. 



recite le 25/03/03 



■ i n a mux 

HATIOHAL Of 

la rmormttiu 

JM»U»T*I«LLK 



BREVET D INVENTION 
CERTIFICAT D'UTILITE 

Code de la propriety intellectuelle - Livre VI 



N° 11235 



DEPARTEMENT DES BREVETS 

26 bis, rue de Saint Petersbourg 
75800 Paris Cedex 08 

Telephone : 01 53 04 53 04 Telecopie : 01 42 93 59 30 



DESIGNATION D'INVENTEUR(S) Page N° 2. . / 2. . 

(Si le demandeur rVest pas I'inventeur ou I'unique inventeur) 



Vos references pour ce dossier 

(facultatij) 



Cet imprime est a remplir lisiblement a 1'encre noire 



DB 113 W/26 



H272700/656FR/JJJ/CED 



N° D'ENREGISTREMENT NATIONAL 



03 01 040 



T1TRE DE L' INVENTION (200 caracteres ou espaces maximum) 

Procdd<S de fabrication d'un panneau de refroidissement actif en matdriau composite therm ostructural 



LE(S) DEMANDEUR(S) : 

SNECMA PROPULSION SOLIDE 
Les Cinq Chemins 
33187 LE HAILLAN 
FRANCE 



DESIGNE(NT) EN TANT QU'INVENTEUR(S) : (Indiquez en haut a drorte «Page N° S'il y a plus de trois 

utilises unformulatre identique et numerotez chaque page en indiquarrt le nombre total de pages). 



invent urs, 



Nom 



Prenoms 



Adresse 



Rue 



Code postal et ville 



Societe d'appartenance (facultatij) 



BOUQUET 



Clement 



74 Cours Alsace Lorraine 



33000 1 BORDEAUX" 



Nom 



Prenoms 



Adresse 



Rue 



Code postal et ville 



Soctete d'appartenance (facultatij) 



Nom 



Prenoms 



Adresse 



Rue 



Code postal et ville 



Societe d'appartenance (facultatij) 



DATE ET SIGNATURE(S) 
DU (DES) DEMANDEUR(S) 
OU DU MAN DATA I RE 
(Nom t qualite du signataire) 



Le 24 mars 2003 

Jean— Jarrrftxes Joly 
CPI N° 92-1123 



158, Rue c! s i ' u < "> i I v c i s i \ i 
7534 0 PARiS CEDEX 07 



La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatique, aux fichiers et aux liberies s'applique aux reponses faites a ce formulaire 
tile garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant auprts de I'INPI. 
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